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Malgre des avantages inconre s tables , l 1 applica- 
tion du noir de fumee souleve des problemes, Le noir de fumee 
a par lui— merae un caractere hydrophobe t et de ce fait, ne peut 
etre disperse sans difficulte dans les systemes aqueux. Comrae 
des quantity infines de noir de furaee donnent deja des colora- 
tions intenses, et que les poudres courantes de noir de fum^e 
d^gagent facilement de la poussiere, la manipulation du noir de 
furaee co.nduit a un encrassement considerable des lieux de 
fabrication, et incommode f or temer.t ceux qui y sont employes » 

En part iculie r , quand on doit incorporer dans 
du cimert du noir de fumee en poudre seche , on rencontre des 
difficult^ dues a la faible densite apparente du noir de 
fumee et k la densite apparente elevee du oiment. Cette diffe- 
rence de densite a pour consequence que le noir de fumee surnage 
et qu'il se mouille dif f icileraent . 

M6me la transformation du noir de fumee en 
perles seches ne donne pas une solution sat isf aisant e dans ce 
cas. Me'me le noir de fumee sec en perles contient encore des 
parties de matiere pulv^rulente, 

On peut sans doute consocLicEer les perles de 
noir de fumee au moyen d'additifs collants et reduire ainsi la 
teneur en poussiere a un minimum. Un tel prodnit sera cependant 
plus difficile a disperser. Cela signifie des durees de traite- 
raent prolongees ou 1 1 utilisation d'appareils de dispersion 
couteux . 

Le noir de fumee pulverulent et le noir de 
fume'e en perles sont les deux seules formes permettant de fabri- 
quer et emballer le noir de fumee en une seule dtape. Cependant, 
pour eviter le degageraent de poussiere, on peut intercaler une 
dtape ou l'on traite le noir de fumee avec de l'eau et des 
agents dispersants pour le transformer en dispersions pulveru- 
lentes ou fluides. 

Cette dtape addi tionne lie de fabrication 
implique neanraoins que le noir de fumee ddja fabrique soit 
retird de son emballage priraitif, qu'il soit traite avec de 
l f eau et, dventuellement , avec un agent mouillant , dans des 
broyeurs verticaux ou dans des agitateurs a dispersion a grande 
Vitesse, et qu»il soit de nouveau rdemballe. 

11 peut encore 6tre necessaire ici d'ajouter 
des poct-traitements tels qu'up. broyage ou une centrif ugat ion. 
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II est Evident que 4S8 operations supplementaires alerter* 

la duree et le cetlt de fabrication. 

La transformation du noir de fumee en perles 
au moyen d' un granulateur a pointes est decrite dans Ullmans 
Enzyklopadie der technischen Chemie , ^eme edition, volume 14 
pages 639-6^0. ' 

Or on a constate avec surprise que l'eve-tail 
de mise en oeuvre des machines a perler habitu.Hemeat utiiisees 
pour la fabrication de noir de fumee granule peut 8t-e ela^gi 
en modifiant le rapport noir de fumee/eau. On oeut alors fabri- 
quer en continu des preparations aqueuses de noir de fumee ne 
degageant pas de poussiere, de caractere pulverulent, perle ou 
fluide. 

Le procede selon 1« invention permet d'obtenir 
que lors de la fabrication de noir de fWe par le procede dit 
"furnace" a la flamme ou a partir da' ga 2 , on puisse fabriquer 
des preparations contenant du noir de fumee, en une seule 
operation, encontinu, et sans mettre en oeuvre des machines 
supplemental. A cet effet, selon le procede de 1 . invention ,' 
on produit du noir de fumee par le procede furnace a la flamme 
ou avec du gaz dans une operation de fabrication continue, on 
le separe des gaz de rejet, on I'introduit en continu dans une 
machine a perler utilise pour la fabrication de noir de fumee 
en granules et prepare dans ces machines a perler, par addition 
appropride d'eau un produit de bonne dispersibilite , ne 
degageant pas de poussiere, k caractere pulverulent, perle ou 
fluide, puis on emballe ce noir de fumee, la teneur en eau 
etant ajustee de telle facon,- que ies preparations contiennent 
entre 35 et 80 % d'eau. Dans la mesure ou 1 . on prefere obtenir 
des preparations tres fluides, il s . eS t avere efficace d'ajouter 
a 1'eau de la machine a perler un agent mouillant ou dispersant - 
de pr^f^rence dissous. 

On peut ainsi transformer 1.000 a 2.000 kg de 
noir de fumee en une preparation, dans une machine a perler qui 
est constitute par 1 ou 2 tambours cylindriques creux dont 
l'interieur contient des arbres k pointes en rotation, les deux 
tambours presentant par exemple une longueur de 2*»0 cm et un 
diametre d 5 2 cm. La vitesse de rotation des arbres a pointes 
peut varier entre 250 et 800 t/minute. 

Comme agent dispersant ou mouillant on peut 
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utiliser en particulier d^s agents mcuillan-.s anioniques ou 
ncn-ioniques. Parmi les prcduits anxoniques, 1 S3 plus afficaces 
sont les alcoylsulfonat.es, l es aryialcoylsulfonates, les 
ligninesulfonatRs naturals et transforms. Parmi le, a ff .„ r .s 
mouillanta non-icniquss, les ethoxylates se son-. rev«16 9 parti- 
culierement efficaces . 

Pour preparer des dispersions pouvant e-r- 
porap^es, la proportion d'agent mouillant doit etre comprise 
entre 0,5 et 12^ par rapport a la quantise de r.cir de fumee 
mise en oeuvre , de preference entre J et 10 ji. 

L'avantage du nouveau procede reside en ce q>-e 
■ l'on pout ainsi fabriquer des preparations de noir de fumee. 
degageant pas de poussiere, destinee aux industries du papier, 
du carton et du b&timent # ' 

1 En une seule operation, sans appareil de dispersion ni 
installations supplementaires . 

2. - Sans sechage couteux. 

3. - Sans emballage interniediaire, 

4. - Sous la forme deairee, pulverulente , perlee oufluide, sans 

changement de machine. 

Ces preparations de noir de fumee n » occas ionnent 
pas de debasement de poussiere. Elles sont faciles a travailler 
et a disperser pour 1 » application. 

Un avantage particulier de 1' invention par rap- 
port aux precedes avec emballa g e intermediate , reside en ce cue 
1. noir de We fraicnement obtenu ne s-est pas encore compacte, 
de sorte que Lobtention de la dispersion s-effectue tres aise- 

r ,S r S d4P T Se ^ temPS ° U 6n °* Pl«. ces 

dispersions prdse.tent un aspect ram.rqu.bla. sans ff ru-..ux. 

eyem , m . L* invention sera mieux comprise a 1-aide des 

exemples decrits ci-apres 
EXEMPLE 1 _ 

Dans une installation pour la production de 
noir de fumee par le procede Furnace, on obtient 950 kg par 
heure d-un noir de fumee presentant les carac teris'tiques 
constantes returnees ci-dessous : 

- Surface determinee a 1 -azote m 2 / ff 

(DIN 60 132) 118 

- Dimension des parxiculet 

au microscope electronique ^ 20 
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- Indice DBP ml/loog 1 40 
• (ASTM D 24/4-76) 

- Intensity de coloration <fc 110 
rapporte a. JRB3 

(DIN 53 204) 

Ce noir de furore est introduit dans une 
machine a perler a deux tambours de 240 cm de long et de 52 cm 
de diametre chacune, 

La Vitesse de rotation des arbres a pointes en 
rotation dans les tambours est de 264 a 488 t/rainute. On 
injecte 1.370 1 d'eau par heureau moyen de deux buses. Apres 
passage dans les deux tambours, on obtient un produit perl£, 
tout-a-fait exempt de poussiere, d'aspect sec, et qui contient 
environ 59*1 °A d'eau. 

* 

Ce produit est broy£ durant 30 minutes, dans 
un broyeur, avec une p£te a papier ayant la composition ci- 
dessous, de fagon a obtenir un papier contenant 5a 10 parties 
en poids de noir de fumee : 

35 <f» en poids de pate de bois (flash-dried, non blanchie). 
65 °/o en poids de cellulose 

(Bi - Sulfite non blanchie 
+Bu - sulfate blanchie, 
1 : 1 , mesuree a 36° SR) 
12,2 56 en poids de l'agent colorant prepare suivant l'exemple 

1 • 

Le produit sortant du broyeur a meules est 
repris par la pile, on y ajoute 3 % en poids de colle a base 
de resine et acidifie avec y/o en poids d'alun. 

La p5te k papier est alors transformed en papier 
dans un appareil dit "Rapid KSthen" , les feuilles <*tant r^l^es 
k 100 g/ra 2 . 

GrSce a la forme exempte de poussiere de l'agent 
colorant, la fabrication du papier s'effectue sans degagement 
de poussiere, et il se produit une coloration noire prof onde , ' 
comme on peut le d^raontrer par la raesure de la reflectance des 
faces sup^rieure et infeVieur des feuilles de papier formees ; >! 
- 5 parties en pods de noirj de fumee J 

reflectance face superieure 5 5 

reflectance face infdrieure 5/1 $ 
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- 10 parties en poicls de noir de f urn e e 

ref lec tap.ce face 5up^rie';.re 
reflectance face inferieure 

EXEMPLE 2 - 



*.2 



A tit re de comparaison avec 1 • exemple 1 , on 
introduit le mSme noir de fumee sous forme pulverulente dans le 
melange de papier. 

II s 1 en suit un encrasscment considerable que 
l'on ne peut tolerer lorsqu'on fabrique simul t aneraer?.t du papier 
blanc e t du papier gris/ noir . 

Apres avoir fabrique le papier coraine dans 
1' exemple 1, on prepare jies echantillcns de papier contenant 
egalement 5 et 10 parties en poids de noir de fumee. 

Les reflectances obtenues sont presentees dans 
le tableau comparatif . 



Noir de fumee 
pulverulente 



Preparation de 
noir de fumee 
Exemple 1 



5 par tie s en poids de noir 
de fume*e 

reflectance face supe*rieure 

reflectance face inferieure 

10 parties en poids de noir 

de fum£e 

reflectance face supeVieure 

reflectance face inferieure 



5,6 
5,5 



5,5 
5,4 



4,2 
4,1 



4,1 
4,2 



Comme les valeurs plus faibles de la reflectance 
correspondent a un noircissement plus important, on peut dire 
que dans cet exemple, au moyen de la preparation de noir de 
fum£e suivant 1' exemple 1. 

a) toutes les difficulty liees au degagement de poussiere sont 
eiiminees , 

b) il se produit une bonne dispersion, 

c) le produit selon 1' invention donne une profondeur de colora- 
tion au raoins egale, mais generalement plus elevee que le 
noir de fumee en poudre . 

EX E_MPL E_2 - 

Le mode operatoire suivant 1 * exemple 1 per.net 
de fabriquer un agent colorant, qui permet de travailler sans 
poussier lors de la dispersion dans le broyeur. Cependant , dans 
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de nombreuses usines a papier, on ne dispose pas de broyeurs e 
les additifs doivent Stre introduits dans la pile ou dans les 
cuves, 

Dans ce cas, iX n . es t pas seulement necessuire 
de disposer d'une forme exempte de poussiere de 1-agent colo- 
rant, mais ce dernier doit se disperser de fa 9 on uniforme sans 
apport mecanique important. On ne peut le demander qu'a des 
liquides pouvant Stre pompes. 

A cet effet, on realise une experience pour 
1'obtention d-une dispersion de noir de fumee pouvant etre 
pompee. On produit, dans une installation de production de noir 
Furnace, 1 3 00 kg par heure d'un noir de fumee ayant les carac- 
teristiques suivantes : 
- Surface determined a 1« azote 



- dimension des particules au 
microscope ^lectronique 

- Indice DBP 

- intensity de coloration 
rapport^e a JRB3 



n> /g 



nm 



ml/l00g 



85 

27' 
98 

1 00 



Le noir de fumee est introduit dans une machine 
* perler a pointes d-une longueur d* ZkO cm et d'un diametre de 
52 cm. L.arbre a pointe tourne a 7 00 tours par minute. On 
pulverise par des buses, sur le noir de fumee 2.280 1 d'eau 
contenant 1 02 kg de Vanisperse CB dissous dans cette eau. Le 
Vani se CB est un agent dispersant anionique, a base d-acide 
lignine sulfonique. H SO rt a la fin de la machine a perler une 

ZZZ I - -ir - rZ*. typl 

Furnace et ayant une teneur en matiere solide de 38 j*. 

Q „ + AprhS C6t 6Ssai » on a examine la dispersion 

obtenue suivant l»exemnl« 1 r~ . H ° n 

„ . exemple 3. Comme produit de reference on 

prend un noir de fumee nerl^ r„* • - 

He Perle, fabrique avec addition de 0 5 % 

de melasse calcule sur la matiere solide ' 
ca -n*~ + A ■ ±. solxde, et presentant les 

caract^nstiques suivantes : 

- Surface determined a 1 'azote 



- dimension des particules au 
microscope <5lec tronique 

- Indice DBP 

- intensity de coloration 
a JRB3 



m /g 



nm 



ml/lOOg 



83 

27 
TOO 

100 
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L'essai de di spers ibil i re s'ef fe:rue selon les 
pr es:ripTio".5 ?*:ivanre s j 

Or_ melange ener^: quemenr la preparation de r.oir 
de fumee , dan? ur.e proportion corrt5p v ndar.--: a 2,5 g de noir 
de furaee sec, et 55 g de sulfite de cellule blan:hie. avec 
de l'eau et quand la der.sife de ma tie re ist de 3,4 % cr. agite 
dans un aeitateur Pendraulik (agitateur a disque per fore de 
4cm de diame tre ) 9 a 2100 tours par minute. 

On a examine les feuilles d* environ 1 OOg/ra 
formees a partir de cette p£te. Les part icules de noir de fumee 
non dispersees sent visibles sur le papier, felles Torment des 
point s • 

L'essai donne : 

- Noir de fumee perle suivant l'exemple 3 : 

— raauvais : 

nombreux points (l2/cm ) 

- Dispersion suivant l'exemple 3 : 

— bon . 

— pratiquement exempt de points (0/cra ) 

EXE MPLS 4 - 

On introduit dans une machine a perler ayant 
un diametre inte^rieur de 200 mm, une longueur totale de 1 600 mm 
et une longueur utile de 1 080 mm. 

- 25 kg d'un noir de fumee, provenant d 1 ur.e installation a 
four travaillant en continu, et ayant les carac t eris t iques 
suivantes s 

- surface sous azote m 2 /g 30 

- dimension de s particule3 

au microscope ^lectronique run . 50 

- nombre DBP ml/lOOg 90 

- intensite de coloration 

La Vitesse de rotation de la vis est de 750 tours 

par minute. 

On pulverise 44 kg d'eau, dans laquelle on a 
dissous 2 kg de Zellpech (lignine sulfonate de calcium de 
hetre). Ce mode operatoire donne un liquide pouvant etre pompe, 
contenanr environ 35 % de noir de. fumee. 

Afin de verifier l'aptituds de l'agent colorant 
deerit precedemmenr. a la coloration de ciment, on incprpore 
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cette dispersion, 5n la comparant avec un coloiar.: n:ir du 
commerce, dap.3 du ciment, et l'on lvalue la r*?part-i i ion oh la- * 
profondeur de coloration. 

A cet effet , on melange a sec une quant it e 
d' agent col Drar.t c crre spondant a 0 9 5 g da noir de fumes, dans 
75 S de ciment blanc Dyckerhoff , puis on ajoute 25 ml d'eau 
( la teneur en eau de la dispersion liquid e est prise en comp te ) 
et l'on continue a raelanger a l'etat humide 2 x 30 secondes. 
On coule ensui te dans un moule e t l'on fait durcir . Les bloc s 
moulds sont alors fendus par le milieu, et l'on e value visuel— 
lement la qualite de la repartition de l'a^ent colorant. 

- Colorant noir du commerce Repartition uniforme 

a base du noir de furaee parfaite de l 1 agent colo- 

de 1 1 exemple k rant , aucun point noir. 

- Dispersion selon 1 ' exeraple 4 Repartition uniforme 

parfaite de 1 1 agent colo- 
rant , aucun point noir. 

Les blocs de ciment moulds sont alors recouverts 
d'une couche d'huile, puis d'une plaque de verre, et l'on mesure 
la coloration au densitometre a travers la plaque de verre. 

Des valeurs elevees expriment ici une profondeur 
de coloration £levee. 

Les valeurs obtenues sont les suivantes : 

- Colorant noir du commerce a base de 2,10 
noir de fumee de 1' exemple 4 

- Dispersion selon 1'exemple k 2,11 

Ces valeurs montrent que la dispersion preparee 
selon le precede se repartit au moins aussi bien que le colorant 
noir de r^f^rence pour la coloration de ciment, et qu'elle est 
au moins equivalente aussi en ce qui concerne la profondeur de 
la coloration. 
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REVINDICATIONS 
1 Procede pour obtenir des preparations de 
noir de fumee contenant de l'eau, caracterise en ce que l'on 
fabrique du noir de fumee par le procede Furnace, a la flamme 
ou avec du gaz dans un procede de imbrication continu. le 
separe des gaz de rejet, l'amene a une machine a perler utilised 
pour la preparation de granules de noir de fumee, produit dans 
cette machine a perier, par addition determined d'eau, des 
preparations facilement dispersables, ne degageant pas de 
poussiere, de type pulverulent, perle ou f luide , puis emballe 
ces preparations, la teneur en eau etant ajustee de telle fa 5 on, 
que les preparations contiennent entre 30 et 80 <?o d'eau. 

2. - Procede suivant la revendication 1 , 

-caracterise en ce que 1 • on incorpore des agents mouillants et/ou 

dispersants durant la fabrication, de preference en solution 
aqueuse, 

3. - Procede suivant l'une des revendicat ions 

1 et 2, caracterise en ce que, comrae agent dispersant on utilise 
des acides lignines sulfoniques. 

4. - Procede suivant la revendication 1 , 
caracterise en ce que le noir de fumee utilise pr^sente les 
propria t^s suivant es : 

- surface determined a 1' azote m 2 /g 25-130 

- dimension des particules au 

microscope ^lectronique nm -j 8-55 

- indice DBP ml/lOOg 4 5 -100 

- intensity de coloration 

a JRB3 f 60 _ 12Q 

5. - Proced£ suivant la revendication k , 
caracterise en ce que l«on utilise un noir de fumee dont l'indi- 
ce DBP est de 90 a 1 ^0 ml pour 100 g. 

6. - Preparations de noir de fumee contenant de 
l'eau bien dispersables , carac terisees en ce qu'elles sont 
obtenues par le procede decrit ci-dessus. 

7. - Dispersions de noir de fumee contenant de 
l'eau. bien dispersables, suivant la revendication 5, caracte- 
risdes en ce qu'on les utilise comrae agents colorants dans les 
industries du papier, du carton ou du ciment. 



